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® Peinstfasem aus PolyphenylensuJffd. 



@ Fasern, Faserviiese oder Faserhaufwerke aus 
Polyphenylensulfid (PPS) bzw, aus Mischungen von 
PPS mit anderen Polymeren werden durch einen 
SchmelzspinnprozeiJ erzeugt, bei dem die Schmel- 
zefaden durch ein im wesentlichen parallel dazu mit 
Schall- Oder Oberschallgeschwindlgkeit stromen- 
des.gasformiges Medium ausgezogen und unter die 
Schmelzetemperatur abgekuhit werden, wobei durcii 
gleichzeltige Deformation und Abkuhlung amorphe 
Fein- bzw. Feinstfasern (17) endllcher Lange entste- 
hen, die zu einem Faserviies oder Faserhaufwerk 
abgelegt werden. 
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Feinstfasern aus Polyphenylensulfld 



Die Erfindung betrifft Fasern. Faservliese Oder 
Faserhaufwerke auf der Basis von Polyphenylen- 
sulfld und Verfahren zur Herstellung solcher Pro- 
dukte. 

Die Herstellung von Polyphenylensulfidfasern 
(PPS-Fasern) durch Verspinnen einer PPS-Schmel- 
ze ist bekannt Qema/J EP 171 021 werden aus den 
zur Stoffgruppe der Polyphenylensulfide gehoren- 
den Polyarylensulfiden durch Schmelzspinnen Fa- 
sern und Filamente hergestellt 

Bisher sind jedoch keine aus Feinstfasern end- 
iicher Lange bestehenden Faservliese oder Faser- 
haufwerke aus Polyphenylensulfid bekannt. Faser- 
gebilde dieser Art konnen bekanntlich zu Matten 
Oder Bahnen weiterverarbeitet werden und haben 
vielfaltige Anwendungsmoglichkeiten, 

Beim Arbeiten mit PPS-Schmelzen hat sich 
auch herausgestellt. dai3 soiche Schmelzen leicht 
an der Oberflache oxidieren. wodurch die Produkt- 
qualitat der durch Schmelzspinnen erzeugten Fa- 
sern beeintrachtigt wird. 

Dieses Problem ist umso gravlerender, je fei- 
ner die Fasem sind, d.h. je grofler das Verhaltnis 
von Oberflache zu Volumen ist. 

Hier setzt die Erfindung an. Es liegt die Aufga- 
be zugrunde, aus Fein- bzw. Feinstfasern beste- 
hende Vliese oder Haufwerke mit hoher Faserquali- 
tat durch eine gezielte Weiterverarbeltung der aus 
einer Spinnduse austretenden Polymerschmelze- 
strome auf der Basis von reinem Polyphenylensul- 
fid Oder Mischungen von Polyphenylensulfid mit 
anderen Polymeren (PPS-Polymerblends) herzu- 
steilen. Dabei soil die oben erwahnte Beeintrachti- 
gung der Faserqualitat durch oberflachliche Oxida- 
tion soweit wie moglich ausgeschlossen werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafl dadurch 
gelost dafi Polymer-Fasern auf der Basis von PPS 
mit einem mittieren Faserdurchmesser <6 ixm, vor- 
zugsweise 0.2 um bis 6 um. dadurch erzeugt 
werden, dai3 die Polymer-Schmelzestrome durch 
ein im wesentlichen parallel dazu stromendes, 
langs einer Zone von 2 mm bis 100 mm. vorzugs- 
weise 2 mm bis 50 mm, und in einem lateralen 
Abstand von 2 mm bis 30 mm von den Austritts- 
bohrungen Schall- oder Uberschallgeschwindigkeit 
erreichendes gaslormiges Medium ausgezogen 
und unter die Schmelzetemperatur abgekQhIt wer- 
den, wobei durch gfeichzeitige Deformation und 
Abkuhlung amorphe Fein- bzw. Feinstfasern endli- 
cher Lange entstehen, die zu einem Faservlies 
Oder Faserhaufwerk abgelegt werden. 

Eine Variante zur Erzeugung solcher Fasem 
besteht darin, da/3 die Schmelzestrome zusatzlich 
durch Bnwirkung eines auf die Schmelzestrome im 
wesentlichen langs einer Zone von 1 mm bis 30 



mm. vorzugsweise 2 mm bis 10 mm, im Anschlufl 
an die Austrlttsbohrungen einwirkendes statisches 
Druckgefalle ausgezogen werden. Dem Faserbil- 
dungsproze/3 liegt also hier einerseits ein direktes 
5 Druckgefalle und andererseits die Beschleunigung 
durch das parallel stromende gasformige Medium 
zugrunde. 

Fasern mit hoher Produktqualitat kann man in 
vorteilhafter Weise erhalten, wenn mit Schmelzen 
10 einer SpinnviskositSt von 2 Pas bis 250 Pas. vor- 
zugsweise 80 Pas bis 150 Pas und mit einer 
Schmelzetemperatur von Ts = 310 0 gearbeitet 
wird. 

Es wurde gefunden. dafl die so erzeugten Fa- 
15 sern auf der Basis von PPS einer engen Gaufl- 
schen Verteilung mit einem Variationskoeffizient 
<50 %. vorzugsweise zwischen 10 % und 35 %. 
gehorchen und ohne thermische Fixierung eine Fe- 
stigkeit von 0.4 bis 1.1 GPa und eine Dehnung von 
20 20 bis 80 % und nach thermischer Fixienjng unter 
Spannung eine Festigkeit von 0,6 bis 1 ,1 GPa und 
eine Dehnung von 10 % bis 30 % aufweisen. Das 
Verfahren zur Herstellung solcher PPS-Fasern ist 
erfindungsgemafl dadurch gekennzeichnet. dafl aus 
25 Spinnbohrungen austretende Polymer-Schmelze- 
strome auf der Basis von PPS unter der Einwir- 
kung eines parallel dazu stromenden Inertgases 
mit einer Temperatur von 20*0 bis 280*0. vor- 
zugsweise 80 *C bis 200*0, zu endlich langen 
30 Feinfasern ausgezogen und unter die Schmelze- 
temperatur abgekQhIt werden. 

Zweckma/3ig erfolgt durch Einwirkung der hei- 
/3en Inertgase eine thermische Ftxierung der Fasem 
direkt im Anschlu/3 an den Faserbildungsproze/3. 
3S Alternativ konnen die aus der Ziehduse austre- 

tenden Fasern nachtragllch einer thermlschen Fi- 
xierung mittels Kalander oder durch Inertgase mit 
einer Temperatur von 80* C bis 260* 0 vorzugswei- 
se in mehreren Stufen thermisch fixiert werden, 
40 Ferner hat sich herausgestellt dafl man Fasern 

bzw. Faserhaufwerke mit besonders geringer 
Schrumpfung erzeugen kann. wenn als Ausgangs- 
material fur die Poiymerschmeize Mischungen von 
PPS (PPS-Polymerblends) und Poiybutylenterepht- 
45 halat mit einem Mischungsverhaltnis von 2:1 bis 
10:1 . vorzugsweise 4:1 bis 8:1 , verwendet werden. 

Die neuen PPS- Fasern sind in ihren mechani- 
schen Eigenschaften den bekannten PPS-Fasern 
uberlegen. Sie welsen insbesondere eine hohere 
50 Reiflfestigkeit auf. Diese gunstigen Eigenschaften 
sind wahrscheinlich darauf zuriickzufuhren. dafl 
Oxidationsprozesse beim Verspinnen aufgrund der 
hohen Abkuhlgeschwindigkeit in der Ziehduse weit- 
gehend vermieden werden konnen. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von 
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Zeichnungen und Ausfuhrungsbeisplelen naher er- 
ISutert. Es zeigen: 

Figur 1 ein Verfahrensschema zur Herstel- 
lung von PPS-Feinstfasern nach dem Ziehdusen- 
verfahren, 5 

Figur 2 die Spinnduse und den Ziehdusen- 

eintritt, 

Figur 3 eine Vorrrchtung. bei dor die Faser- 
bildung aufgriind ernes statischen Druckgefalles 
und der Beschleunlgung durch einen Gasstrom er- lo 
foigt und 

Figure 4 eine typische Faserdurchmesser- 
vertellung fQr die neuen PPS-Felnstfasern. 



Beispiel 1 

Gemafl Figur 1 wird mittels des Extruders 1 
PPS-Granulat 2 bei einer Temperatur von 320 'C 20 
erschmoizen und mittels der Spinnpumpe 3 uber 
den Schmelzefilter 4 der Spinnduse 5 mit einem 
Druck von 6 bar zugefUhrt Die Schmelze besitzt 
bei dieser Temperatur eine ViskositMt von 50 Pas. 
Die aus den Austrittsbohrungen 6 der Spinnippel 7 25 
(Figur 2 und Rgur 3) austretende Schmelze wird in 
der unterhalfa der Spinnduse 5 angeordneten gas- 
dynamischen ZiehdGse 8 zu Felnstfasern ausgezo- 
gen und in der Sammetkammer 9 auf einem Trans- 
portband 10 zu einem Faservlies 11 abgelegt. Eine 30 
detailliertev Eriauterung des Aufbaus und der Wir- 
kungsweise der Ziehduse 8 findet sich z.B. in EP 
38 989 und EP 66 508. Verantwortlich fOr den 
Zerfaserungs- und Auszieheffekt in der Ziehduse 8 
ist ein Druckgefalle langs der Achse der Ziehduse, 35 
das in bekannter Wetse durch Treibstrahlen 12 
erzeugt wird (Figur 2). Als Treibmittel dient hier 
Dnjckluft mit einer Temperatur von 50* -IOO' C und 
einem Ruhedruck von 10 bar, die uber die An- 
schlusse 13 zugefuhrt wird. Aufgrund des Druckge- 4q 
falles wird an der Ziehduse atmospharische Luft 14 
mit einer Temperatur von 20 'C bis 30 *G ange- 
saugt. Treibmittel und Sauggas werden unterhalb 
der Ablagekammer 9 und des Transportbandes 11 
durch den Absaugkasten 1 5 abgezogen. 45 

Die Temperatur der Spinnduse 5 wird auf ei- 
nem Wert im Berelch von 300 * 0 bis 350 * C kon- 
stant gehalten. Der Massendurchsatz pro Spinn- 
bohrung betragt 2,5 g/min. 

Die so erhaltenen Fasern 11 besitzen die in so 
Figur 4 dargestellte Faserdurchmesserverteilung 
mit einem mittleren Faserdurchmesser von 4,1 um 
und einem Variationskoeffizienten von 33 %. 

In dem Diagramm nach Rgur 4 ist ais Ordinate 
die Summe der Haufigkeiten ailer vorkommenden 55 
Faserdurchmesser aufgetragen, die jeweils unter- 
halb eines auf der Abszisse dargestellten Faser- 
grenzdurchmessers liegen. Daraus ist zu erkennen, 



da/3 Fasern mit einem Durchmesser <2 um und>8 
um praktisch nicht mehr vorkommen. 



Beispiel 2 

Mit derselben Apparatur (Figur 1 und Figur 2), 
jedoch unter Verwendung von Stickstoff mit einer 
Temperatur von 150* C als Sauggas 14 wurden die 
SchmelzefSden unter sonst gleichen Bedingungen 
zu Feinstfasern mit einem Durchmesser von 1,5 
um bei einer Standardabweichung von 0,6 um 
zerfasert und ausgezogen, die wiederum als Vlies 
11 auf dem Transportband 10 abgeschieden wur- 
den. Das so erzeugte Vlies zelchnet sich dadurch 
aus, da/3 es schrumpffrei ist. 

Beispiel 3 

Ebenfalls mit der gleichen Apparatur und unter 
den gleichen Bedingungen wie in Beispiel 1 wurde 
ein Faservlies erzeugt. das im Anschiu/3 an die 
Faserablage einer thermischen Fixierung mit hei- 
flen Inertgas unterzogen wurde. Dabei wurde das 
Vlies zonenweise Temperaturen von 80*0 bis 
260 *C ausgesetzt. Diese Magnahmen wurden 
ebenfalls angewandt, um einenrMaterialschrumpf 
zu verhindern. 

Beispiel 4 .^^ 

Das bei den vorbeschriebenen Ausfuhrungsbei- 
spielen angewandte Ziehdusenverfahren kann auch 
in der Welse modifiziert werden, dafl der Schmel- 
zestrom zunachst durch ein hohes statisches 
Druckgefalle zerfasert wird und anschlieBend wie- 
derum durch einen parallel stromenden Gasstrom 
ausgezogen wird (siehe Fig. 3). Zu diesem Zweck 
bildet die SpinndOse 5 zusammen mit der nachge- 
schalteten Ziehduse 8 ein geschlossenes System. 
Die Schmelze 16 wird wie bei der Anordnung nach 
Figur 2 uber ein Schmelzefilter dem Spinnippel 7 
mit der Austrittsbohrung 6 zugefuhrt. Jm Gegensatz 
zu der Vorrichtung nach Figur 2 Ist jedoch zwi- 
schen der Unterkante der Spinnduse 5 und der 
Oberkante der Ziehduse 8 rotationssymmetrisch 
um die Achse ein abgedichteter (18) geschlossener 
Druckraum 19 angeordnet. Dem allseitig geschlos- 
senen Druckraum kann uber die Bohrungen 20 
Inertgas unter Druck zugefuhrt werden. 

So wurde z.B. das inerte Druckgas mit einer 
Temperatur von 350* C und bei einem absoluten 
Druck von 10 bar in den Druckraum 19 einge- 
bracht Die Faserbildung 17 findet dann direkt in 
dem Druckgefalle und weiterhin aufgrund der aus 
dem Druckgefalle resultierenden Gasstromung 
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(gr6i3ter Druck im Druckraum 19) in der auf den 
Oruckraum folgenden Lavalduse 21 und dem nach- 
geschalteten Sto/3 diffusor 22 statt. Die Abiage der 
Fasern 17 zum Vlies 11 erfolgt in der gieichen 
Weise wie bei der Vorrichtung nach Figur 1 und 2. 
Mit den zuvor beschriebenen Betriebsschriebenen 
Betriebsbedingungen wurden mit Hllfe dieser Vari- 
ante Feinstfasern mit einem mittleren Faserdurch- 
messer von 0,6 ixm und einer Standardabweichung 
von 0,4 urn hergesteltt. 

Eine weitere Verfahrensvariante zur Herstellung 
der erfindungsgemaflen PPS-Fasern besteht darin, 
dafi die aus der Spinnduse austretenden Schmel- 
zestrSme in einem daran anschlieflenden offenen 
Raum (Freiraum) durch Heiflluft mit hoher Ge- 
schwindigkeit im wesentlichen In Stromungsrich- 
tung angeblasen werden. In diesem Fall kann also 
die auf die Spinnduse folgende Ziehduse oder La- 
valduse entfallen. Das Verfahren ist unter dem Na- 
men "Meit-Blown-Verfahren" bekannt und wird 2.8. 
in dem US-Patent 40 48 364 detailliert beschrie- 
ben. Es eignet sich insbesondere zur Verarbeitung 
von niedrigviskosen Schmelzen. 

Als Ausgangsmateriai wurde in alien Fallen Po- 
lyphenylensulfid in Form von Granulat verwendet. 
Besonders geeignet sind die zur Gruppe der Poiy- 
phenylensulfide gehorenden Polyarylensulfide, de- 
ren Herstellung und Bgenschaften in EP 171 021 
naher beschrieben sind. 



Anspruche 

1, Fasern. Faservliese oder Faserhaufwerke 
aus Polyphenylsulfid (PPS). oder Mischungen aus 
PPS mit anderen Polymeren, die durch Weiterver- 
arbeitung der aus einer SpinndQse mit mindestens 
einer Bohrung mit einem Durchmesser von 0.05 
mm bis 2 mm austretenden Polymer-Schmelze- 
str<3me erhalten werden, dadurch gekennzeichnet, 
dafl Fasern mit einem mittleren Faserdurchmesser 
von <6 u.m, vorzugsweise 0,2 urn bis 6 M.m, da- 
durch erzeugt werden, daC die Schmelzestrome 
durch ein im wesentlichen parallel dazu stromen- 
des, langs einer Zone von 2 mm bis 100 mm. 
vorzugsweise 2 mm bis 50 mm. und in einem 
lateralen Abstand von 2 mm bis 30 mm von den 
Austrittsbohrungen Schall- oder Oberschallge- 
schwindigkeit enreichendes gasfdrmiges Medium 
ausgezogen und unter die Schmelzetemperatur ab- 
gekUhlt werden. wobei durch gleichzeitige Defor- 
mation und Abkuhlung amorphe Fein-bzw. Feinstfa- 
sern endlicher Lange entstehen. die zu einem Fa- 
servHes oder Faserhautwerk abgelegt werden. 

2. Fasern nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet. dai3 die Schmelzestrome zusatziich durch 
Einwirkung eines auf die Schmelzestrome im we- 
sentlichen langs einer Zone von 1 mm bis 30 mm. 



vorzugsweise 2 mm bis 10 mm. im Anschlu/3 an 
die Austrittsbohrungen einwirkendes statisches 
Druckgefalle ausgezogen werden. 

3. Fasern nach Anspruch 1 bis 2. dadurch 
5 gekennzeichnet, dai3 die Fasern aus Schmelzen mit 
einer Spinnviskositat von 2 Pas bis 250 Pas. vor- 
zugsweise 80 Pas bis 150 Pas. ^ und bei einer 
Schmelzetemperatur von Ts = 310* C erzeugt wer- 
den. 

TO 4. Fasern nach Anspruch 1 bis 3. dadurch 

gekennzeichnet. dafi die Faserdurchmesservertei- 
lung einer engen Gauflschen Verteilung mit einem 
Variationskoeffizient <50 %. vorzugsweise zwl- 
schen 10 % und 35 %. gehorcht und die Fasem 
T5 ohne thermische Fixieaing eine Festigkeit von 0.4 
bis 1 .1 GPa und eine Dehnung von 20 % bis 80% 
und nach thermischer Rxlerung unter Spannung 
eine Festigkeit von 0,6 GPa bis 1.1 GPa und eine 
Dehnung von 10 % bis 30 % aufweisen. 
20 5, Verfahren zur Herstellung von Polymer-Fa- 

sern, dadurch gekennzeichnet. dai3 aus Spinnboh- 
rungen austretende Polymer-Schmelzestrome auf 
der Basis von Polyphenylensulfid (PPS) unter der 
Einwirkung eines parallel dazu stromenden Inertga- 
ses mit einer Temperatur von 20* bis 280' C, 
vorzugsweise 80* C bis 200* C, zu endlich langen 
Feinfasern ausgezogen und unter die Schmelze- 
temperatur abgekuhlt werden. 

6. Verfahren nach Anspruch 5. dadurch ge- 
kennzeichnet. dal3 durch Verwendung heiiSer Inert- 
gase eine thermische Fixierung der Faser direkt im 
Anschiufl an den Faserbildungsprozefl erfolgt. 

7. Verfahren nach Anspruch 5. dadurch ge- 
kennzeichnet, dai3 die Fasern einer thermischen 

35 Fixierung mittels Kalander Oder durch Inertgase bei 
einer Temperatur von 80* C bis 260* C vorzugswei- 
se in mehreren Stufen unterzogen werden. 

8. Verfahren nach AnsprOchen 1 bis 7, dadurch 
gekennzeichnet. da/3 als Ausgangsmateriai fOr die 

40 Polymerschmeize Mischungen von PPS und Poly- 
butylenterephthalat mit einem MIschungsverhaltnis 
von 2:1 bis 10:1, vorzugsweise 4:1 bis 8:1, verwen- 
det werden. 
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© Feinstfasern aus Polyphenylensulfld. 



© Fasern, Faservliese Oder Faserhaufwerke aus 
Polyphenylensulfld (PPS) bzw. aus Mischungen von 
PPS mit anderen Polymeren werden durch einen 
Schmelzspinnprozefl erzeugt, bei dem die Schnnel- 
zefaden durch ein inn wesentlichen parallel dazu mit 
Schall- Oder Oberschallgeschwindigkelt strdmen- 



des.gasfcJrmiges Medium ausgezogen und unter die 
Schmelzetemperatur abgekuhit werden. wobel durch 
gleichzeitige Deformation und Abkuhiung amorphe 
Fein- bzw. Feinstfasern (1 7) endlicher Liinge entste- 
hen, die zu einem Faservlies Oder Faserhaufwerk 
abgelegt werden. 



CO 
< 

CM 
a> 

CO 
CO 



CL 
LU 



F1G.2 




BNSDOCID: <£P_0339240A3J.> 



Xerox Copy Centre 



J 



KiiropHischcs 
Patcntamt 



EUROPXISCHER recherchenbericht 



Nummer der Anmcldung 



EP 89 10 4664 



Katcgoric 



EINSCHLAGIGE DOKUMENTE 



Kennzcichnuiig dcs DoktiinenCs mit An^abc, sowcit crfordcrlich, 
dcr maflgcblichcn Tcite 



EP-A-SeAlS (TORAY) 

* Selte 2-4; Anspruche 7, 11-15 * 

US-A-3898204 (JAMES N. SHORT) 

* das ganze Oolcument * 

FR-A-2393085 (CELANESE) 

* Seiten 1.10 - 14; Anspruch 1; FIguren 3A, 4A 



Der vorliegende Rcchercbenbericht wurde fiir aile Patentansprflrhe cfstellt 



ItctrifTt 
Anspracti 



1-7 



1-4 



1. 2 



Rechercfieiiort 

OEN HAAG 



Ab«chliiOda(ti|a tier RerhrrcKc 

05 JUNI 1990 • 



KATEGORIE DER GENANNTEN DOKUMENTT [ 

X : von besonderer Bedeucuog atlelo faetracbtet 
Y : von besonderer Bedeutuog in Veitindang mit dncr 

anderen Verdffenttichung derselbcn Kafefjorie 
A : technologisch«r Hlalergrimd 
O : nichtscfariftliche orfcnbantng , 
P : Zwischenliteratur 



KLASSIFIKATION DER 
ANMELDUNG Qnt. a.4 ) 



D04H1/56 



RECIIERCHIERTE 
SACHGEDIETE (Int. OA ) 



004H 
DOIF 



i Prtfer 

- .OURAiio F.C. 



T : .dcrl^Ef/indiing zngrondfl Hegcndc Theoricn oder GrandsStze 
E : alt^res -Pitchfdokumeni , das JedocK erst am oder 

iwcli dcro AnmcidcdaluVn vcreffenlllcht wordcn ist 
D : In dcr Ancn^ldung angcfUhrtcs Dokument 
I.'; aus jandon GrUndcn anfecfUhncs Dokument 

&7Slf(gVied dcr glddicn jSicritfamiite, Uberel'ast'immendes 



WSOOCID: <EP_0339240A3J_j> 



-'4 ^ii 



r 



